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dengan    271  ppm  volume  (10  µg  NO3
-/mL).  Standar  Gas  atau  Standard Reference Material (SRM)  ataupun  
bahan acuan bersertifikat atau certified reference material (CRM) sangat diperlukan oleh laboratorium analisis 
lingkungan  dalam  melakukan  validasi  ataupun  verifikasi  metoda  analisis  yang  akan  digunakan.  Dalam 
penelitian  ini  digunakan   Gas Standard  Cylinder  #  ALM  64066  yang  mempunyai  nilai  benar  43  ±  0,2  ppm 










        In this research was used two (2) kinds of sample, artificial sample NOx gas  is collected in a plastic bag 
the size of 1 m3  capacity and the cylindrical tank of NOx  gas standards with 7 m3  by using a glass vacuum 
bottle with a capacity of 1 liter of solution containing a mixture of dilute sulfuric acid and hydrogen peroxide as 
a absorption solution. Phenoldisulfonic acid method (PDS) is a wet method commonly used for determination of 
nitrogen oxides (NOx), namely NO2 and NO from emissions air of stationary sources and is a standard method 
that has been validated. This method can determine NOx gas concentration of 5 ppm volumes up to thousands 
ppm volume. Gas Standard or Standard Reference Material (SRM) and Certified Reference Materials (CRM) 
are needed to validate or verify of the analysis method. In this study we use Gas Standard Cylinder # ALM 64 
066 for NOx gas with true value of 43 ± 0.2 ppm volume as a references. The average concentration of NOx gas 
standard measured by a Phenoldisulfonic acid method is 41.4845 ppm volume, with a standard deviation (SD) 









 Pencemaran  udara  di  kota-kota  besar  di  Indonesia  berdampak  besar  terhadap 
penurunan  kualitas  udara  secara  nasional.  Menurut  laporan  Environmental Performance 
Index tahun 2006 yang disusun oleh Universitas Yale menunjukkan kualitas udara Indonesia 
berada  di  posisi  124  dari  133  negara.  Uganda  adalah  negara  yang  memiliki  kualitas  udara 
paling  bagus,  sedangkan  Bangladesh  adalah  negara  yang  memiliki  kualitas  udara  paling 
buruk(1).  Staf  ahli  Menteri  Kehutanan  Bidang  Lingkungan  mengatakan  bahwa  pencemaran 
udara  di  Indonesia  khususnya  Jakarta  telah  mengalami  tingkat  yang  mengkhawatirkan 
didasarkan  pada  standar  Badan  Kesehatan  Dunia  (WHO),  dimana  pencemaran  paling  berat 
terjadi  di  Jakarta  dibandingkan  dengan  Tokyo,  Beijing,  Seoul,  Taipei,  Bangkok,  Kuala 
Lumpur dan Manila(2).  
  Sumber pencemaran udara dapat berasal dari proses industri, kendaraan bermotor, dan 
bencana  alam,  seperti  erupsi  gunung  juga  kebakaran  hutan.  Bahan  pencemar  udara  yang 




dari kendaraan bermotor dan proses industri. EPA’s National Ambient Air Quality Standard 
(NAAQS)  menerangkan  bahwa  kendaran  bermotor  merupakan  penyumbang  emisi  gas  NOx 
terbesar  (4). Nilai baku mutu gas NOx  yang masih diperbolehkan pada udara  emisi menurut 
Keputusan Menteri Negara Lingkungan Hidup adalah pada kisaran konsentrasi 1000 mg/m3-
1700 mg/m3. Sedangkan baku mutu udara ambient sebesar 150 µg/m3.  
Oksida-oksida  nitrogen  terdiri  dari  nitrogen  monoksida  (NO)  dan  nitrogen  dioksida 
(NO2),  yang  berasal dari pembakaran bahan bakar fosil. Kedua jenis oksida-oksida nitrogen 
ini memiliki pengaruh yang cukup besar terhadap kondisi udara dan termasuk kelompok gas 
rumah  kaca(5).  Pengaruh  NO  yang  utama  terhadap  lingkungan  adalah  dalam  pembentukan 
smog. Gas NO  dan  NO2  juga  dapat  memudarkan  warna  dari  serat-serat  rayon  dan 
menyebabkan  warna  bahan  putih  menjadi  kekuning-kuningan.  Kadar  NO2  sebesar  25  ppm 
yang  pada  umumnya  dihasilkan  dari  emisi  industri  kimia,  dapat  menyebabkan  kerusakan 
pada banyak jenis tanaman. Kerusakan daun sebanyak   5 % dari luasnya dapat terjadi pada 
paparan  (exposure)  dengan  kadar  4  -  8  ppms  elama  1  jam.  Kadar  NO2  sebesar  0,22  ppm 
dengan  jangka  waktu  pemajanan  8  bulan  secara  terus  menerus,  dapat  menyebabkan 
rontoknya daun pada berbagai jenis tanaman(6).  
Penentuan  konsentrasi  oksida-oksida  nitrogen  (NOx)  dapat  dilakukan  dengan 
menggunakan  berbagai  metode,  diantaranya  metode  kolorimetri,  potensiometri  dan 
kromatografi(7).  Salah  satu  metode  baku  yang  umum  digunakan  untuk  menentukan 
konsentrasi NOx di udara adalah metode Phenol Disulfonic Acid (PDS) dengan menggunakan 
alat spektrofotometer. Phenol Disulfonic Acid (PDS) merupakan salah satu metode baku yang 








dengan  ion  ammonium  dan  akan  bereaksi  dengan  larutan  PDS,  dan  nilai  absorbansi  yang 
didapatkan ditentukan sebagai fungsi dari konsentrasi contoh uji(4,8). 




Penelitian  ini  bertujuan  untuk  melakukan  verifikasi  metoda  analisis  gas  NOx 
menggunakan  contoh  uji  buatan  (artificial  sample)  maupun  standar  gas  NOx  yang  telah 
diketahui konsentrasinya.  
 
BAHAN DAN METODA 
 
Bahan Kimia 
Bahan  kimia  yang  digunakan  adalah  Standar  Gas  NOx  ALM  64066  (43  ±  0.2  ppm 
volume), asam sulfat (H2SO4) pa, asam sulfat berasap (H2SO4 fuming), asam nitrat (HNO3), 
hidrogen peroksida (H2O2) 30%, phenol, kalium nitrat (KNO3), natrium hidroksida (NaOH)  










Proses Persiapan Contoh Uji Simulasi Gas(4,8) 
Labu  vakum  NOx  dikalibrasi  dengan  cara  menentukan  volume  labu  sebenarnya. 
Dipipet sebanyak 25 mL larutan H2O2 3% dalam H2SO4 (3+997) sebagai larutan penangkap 
dan  dimasukkan  ke  dalam  labu  vakum  NOx.  Labu  ditutup  serapat  mungkin  dan  dilakukan 
pemvakuman  menggunakan  pompa  vakum  sampai  larutan  dalam  labu  mendidih  (mencapai 
kesempurnaan vakum).  Kemudian  tekanan vakum  diukur dengan menggunakan manometer 












bersifat  basa.  Larutan  contoh  uji  NO3




Pembuatan Larutan Phenol Disulfonic Acid (PDS) 
Sebanyak  25  g  fenol  dilarutkan  ke  dalam  gelas  piala  500  mL  yang  berisi  150  ml 
H2SO4  pekat  lalu  dipanaskan  di  atas  penangas  air  hingga  fenol  larut.  Larutan  tersebut 













KNO3  yang  telah  kering  dimasukkan  ke  dalam  desikator  dan  setelah  dingin  ditimbang 
sebanyak  1,0978  g  KNO3  kemudian  dilarutkan  dengan  air  bebas  mineral.  Larutan  KNO3 
dipindahkan  ke  dalam  labu  ukur  500  mL  dan  diencerkan  dengan  air  bebas  mineral  sampai 
tanda tera, lalu dihomogenkan. 
 











gelas  piala  sampai  larutan  bersifat  basa.  Larutan  tersebut  diuapkan  di  atas  penangas  air 
sampai kering dan membentuk kristal. Kristal yang dihasilkan didiamkan sampai suhu kamar 
dan  ditambahkan  dengan  2  mL  larutan  PDS  kemudian  diaduk  dengan  batang  pengaduk 
sampai  seluruh  kristal  larut.  Sebanyak  1  mL  air  bebas  mineral  dan  4  tetes  H2SO4  pekat 





dan  pembilasan  diulangi  sampai  tiga  kali.  Cairan  pembilas  ini  dimasukkan  ke  dalam  labu 
ukur  dan  ditambahkan  air  bebas  mineral  sampai  tanda  tera  kemudian  dihomogenkan. 
Sebagian larutan dimasukkan ke dalam kuvet pada alat Spektrofotometer. Nilai serapan yang 
dihasilkan  oleh  Spektrofotometer  pada  panjang  gelombang  405  nm  dicatat  dan  diplotkan 




Pengujian Sampel dengan Metode Phenol Disulfonic Acid 
Contoh  uji  gas  yang  telah  disampling  dipindahkan  ke  dalam  gelas  piala  100  mL, 
kemudian dibilas labu dengan sedikit air bebas mineral. Pembilasan diulangi sampai tiga kali. 
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HASIL DAN PEMBAHASAN 
 
 
Penentuan Kondisi Optimum Metoda Analysis 
 Penentuan  kondisi  optimum  metoda  akan  sangat  mempengaruhi  hasil  analisis  yang 
diperoleh sehingga sangatlah penting untuk dilakukan. Hal ini bertujuan untuk mendapatkan 
kondisi  penelitian  yang  paling  sesuai  untuk  analisis  agar  dapat  memberikan  hasil  yang 
optimal.  
 
Pengaruh Waktu Oksidasi  
Proses  oksidasi  gas  NOx  menjadi  ion  NO3
-  dalam  larutan  penangkap  dapat 
berlangsung selama satu malam(10).   Pada Gambar 1,   dapat dilihat bahwa pada saat  larutan 
standar  yang  mengandung  ion  nitrit  (NO2
-)  direaksikan  dengan  larutan  penangkap  dan 
didiamkan  selama  beberapa  malam,  maka  nilai  absorbansi  yang  tertinggi  diberikan  apabila 
proses oksidasi berlangsung 1 – 2 malam. Setelah proses oksidasi melebihi dua (2) malam, 
nilai  absorbansi  yang  dihasilkan  oleh  larutan  tersebut  semakin  menurun.  Turunnya  nilai 
absorbansi  ini dapat disebabkan karena  larutan nitrat  (NO3
-)  yang  terbentuk bukanlah suatu 
larutan yang stabil seperti larutan standar primer tetapi cenderung berkurang konsentrasinya 
sejalan  dengan  lamanya  penyimpanan.  Selain  itu,  turunnya  nilai  absorbansi  ini  dapat 
disebabkan  oleh  adanya  pengaruh  mikroorganisme  yang  ada  di  dalam  larutan  tersebut  dan 








Gambar 1. Grafik Hubungan Waktu Oksidasi dengan Absorbansi 
 
Pengaruh Jumlah Volume Larutan PDS 
 Ion  nitrat  (NO3
-)  dapat  bereaksi  dengan  larutan  phenol disulfonic acid  (PDS) 
membentuk  suatu  larutan  berwarna  kuning  yang  merupakan  suatu  senyawa  turunan  nitro, 
yang kadarnya dapat ditentukan oleh alat spektrofotometer(9). 
  Pada  Gambar  2  dapat  dilihat  bahwa  pada  saat  volume  PDS  yang  ditambahkan 
sebanyak 0,5 mL, 1 mL, dan 1,5 mL, nilai absorbansi yang dihasilkan cukup kecil. Hal  ini 
terjadi  karena  reaksi  yang  terjadi  kurang  setimbang,  akibatnya  senyawa  kompleks  turunan 
nitro yang dihasilkan belum stabil. 
                            
Gambar 2.  Grafik Hubungan Volume PDS Terhadap Absorbansi 
   
  Pada saat penambahan volume PDS sebanyak 2 mL dan 2,5 mL, nilai absorbansi yang 
dihasilkan  cukup  stabil.  Hal  ini  menandakan  bahwa  reaksi  telah  berlangsung  dengan 
sempurna  dan  kestabilan  kompleks  telah  terpenuhi.  Pada  saat  penambahan  volume  larutan 
PDS  sebanyak  3  mL,  nilai  absorbansi  yang  dihasilkan  cukup  tinggi.  Tetapi  warna  dari 
senyawa  kompleks  yang  dihasilkan  bukan  berwarna  kuning  seperti  senyawa  turunan  nitro 













































Pengaruh pH Larutan 
Keasaman larutan sangat berpengaruh terhadap kestabilan kompleks. Pada Gambar 3 
terlihat  bahwa  pada  pH  2  sampai  pH  4  terjadi  kenaikan  nilai  absorbansi  yang  disebabkan 
karena  pada  suasana  asam,  larutan  PDS  tidak  dapat  bereaksi  dengan  ion  NO3
-,  sehingga 
kompleks  yang  dihasilkan  tidak  stabil(10).    Hal  ini  terjadi  karena  fenol  yang  memiliki  sifat 





larutan  PDS  sedikit  demi  sedikit  mulai  bereaksi  dengan  ion  NO3
-,  dengan  ditandai  oleh 
perubahan warna larutan menjadi warna kuning. Pada pH 7 sampai pH 8 dapat terlihat bahwa 
nilai  absorbansi  tidak  jauh  berbeda.  Hal  ini  disebabkan  karena  larutan  PDS  bereaksi 
sempurna  dengan  ion  NO3
-  pada  suasana  netral  ataupun  sedikit  basa  dengan  menghasilkan 
suatu  larutan  berwarna  kuning,  yang  menandakan  bahwa  terbentuk  kompleks  yang  stabil 
pada pH 7 dan pH 8 dibandingkan dengan pH 9 sampai pH 14. 
 
Kisaran Konsentrasi Pengukuran Metode Phenol Disulfonic Acid 











/mL  sampai  25  µg  NO3





disulfonic acid (PDS)  dari  Standar  Nasional  Indonesia  untuk  analisis  gas  NOX  dari  udara 




















































































































Analisis Konsentrasi Gas NOx  Dari Contoh Uji Buatan Dengan Metode PDS  
 Contoh  uji  gas  NOx  buatan  yang  digunakan  dalam  penelitian  ini  dibuat  dari  asam 
nitrat yang ditambahkan tepung kanji kemudian dipanaskan beberapa lama dan menghasilkan  
gas  NO2  yang  berwarna  kuning  kecoklatan.  Gas  yang  terbentuk  ditampung  dalam  suatu 
kantung plastik berukuran 1 m3 kemudian dimasukkan udara luar sampai hampir penuh serta 
dilakukan  pengadukan  sampai  homogen.  Selanjutnya  contoh  uji  buatan  ini  disampling 
menggunakan  botol  gelas  labu  bundar  yang  telah  divakumkan  dan  berisikan  larutan 




nilai  yang  cukup  besar  yaitu  10,57  %.  Simpangan  baku  ini  menunjukkan  nilai  keboleh-
ulangan (reproducible) dari  suatu metode. Bila nilai  simpangan baku  yang diberikan  cukup 
besar, berarti ada hal-hal yang perlu diperhatikan, misal ada kebocoran pada botol sampling, 








Konsentrasi Gas NOx 
(ppm vol) 
1  0,1990  2,9039  78,7188 
2   0,2290  3,6428  98,5655 
3   0,2263  3,5763  97,0780 
4   0,2413  3,9458  106,0641 
5   0,2270  3,5936  96,9642 
Konsentrasi gas NOx rata-rata 95,4781 
Simpangan Baku (SD) 10.0901 






Uji Metode Analisis Gas CRM NOx Dengan Metode Phenoldisulfonic Acid (PDS)   






sebesar  96,48  %.  Hal  ini  menuinjukkan  bahwa  metoda  PDS  ini  dapat  digunakan  untuk 








Metode Phenol Disulfonic Acid (PDS)    
 
No. Labu Nilai Absorbansi 
Konsentrasi Ion NO-3 
(µg/mL) 
Konsentrasi gas NOx 
(ppm vol) 
1  0,1470  1,6232  43,1340 
2  0,1380  1,4015  37,1735 
3  0,1460  1,5985  42,5965 
4  0,1503  1,7053  45,7412 
5  0,1453  1,5821  42,2778 
6  0,1413  1,4836  39,6086 
7  0,1420  1,5000  39,8602 
Rata-rata 0,1469 1,5563 41,4845 
Simpangan Baku 0,0057 0,0938   2,8121 







Dari  hasil  uji  verifikasi  ini  didapatkan  informasi  mengenai  presisi  dan  akurasi   
metoda  Phenoldisulfonic  Acid    (PDS)  dalam  analisis  kandungan  gas  NOx    sumber  emisi 
tidak bergerak yaitu : 
Persamaan garis regresi Y = 0406X  + 0,0811 dengan nilai koefisien korelasi  :   r > 
0,995.  Dari  kurva kalibrasi  ion  nitrat  didapatkan batas  terkecil  yang  dapat  diukur  oleh  alat 
spektrofotometer  visible    ini  untuk  ion  nitrat  adalah  0,1  µg  NO3
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